< 



1 



•a 



'3 § 
* 2 c§ 

c •*&«> 
d 5"r a) 
per*; 

*• 8 § - 

*D CO 
O C O 

n J 

CO * 0 > 

% % 

2 * 3 

£ U « ^ 



10 



. o n 

■las 

q 

O & 03 

S to £ 
0 ft § 

"3 *S *3 
£ a o 



53 05 



=3 O 
O 00 

03 O 

«2 

flj GO 
P-» CO 
3 <D 

n J- 

I* ' 

CO g< 

E s 

05 23 
4) 



05 05 Q3 



^ ^- 

« OS » 



v © - ~ 



c5 co 

a; 5 o 

O > ti 

H « o> I 

5°.o 
°3 



5 ^ 

73 T3 



5«r 



3 3 rn 



3 



0 « w 
ho £ ~ 



W 

i— < 
Q 
O 
CQ 

w 



« o 



* ass 
m — 

co 

o -° I 
° o ^ 

.2 2 



O 

o 

bo 
3: 

CU CO 
►O CM 

o 2 
in 

in w 

.cup 

co IT 



00 



to 

CO ^ 

■£ o 



In my patents list | Print 



Process for making inorganic clay products having a great dimensional stability, 
and products therefrom. 
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The invention consists in mixing clay, sand, a calcium-containing reactant, an alkali metal hydroxide and water, in 
forming this mixture, for example by extrusion, drying and maturing as far as the shrinkage limit and finally in heating 
in two stages at atmospheric pressure, the first in moist atmosphere at a temperature between 95 and 105 DEG C, 
and the second at a temperature of the order of 120 DEG C in a drying atmosphere. The construction components 
obtained (bricks, tiles, granulates, etc.) have high mechanical strength, high frost resistance and low expansion on 
immersion. 
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§) Precede de fabrication de produits mineraux a base d'argile, presentant une grande stabilite dimensionnelle, et produits 
en resultant. 



© L'invention consiste a melanger de I'argile, du sable, un 
reactif calcique. un hydroxyde alcalin et de I'eau, a mettre en 
forme ce melange, par example par extrusion, a secher et 
maturer jusqu'a la limite de retrait, et enfin a cuire en deux 
etapes a la pression atmospherique, la premiere en atmos- 
phere humide a une temperature comprise entre 95 et 1 05° C, 
et la seconde a une temperature de I'ordre de 120° C en 
atmosphere sechante. Les elements de construction obtenus 
(briques, tuiles. granules . ) ont une resistance mecanique 
elevee. une grande resistance au gel et une fabile dilatation a 
f— I'immersion. 
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Procede de f abrication de produits mineraux a base d'argile , 
presentant une grande stabilite dimensionnelle et produit s 
en resultant. 



Des que le ciment a cesse d'etre un produit rare et cher, c'est a dire 
depuis au moins 1922 (brevet Harrison Rich, US 1,404,060), on a pense* 
a stabiliser des sols argileux avec du ciment, et a fabriquer ainsi 
des briques et parpaings, ou autres elements utilisables dans la 
construction, en evitant la cuisson c£ramique. Les succes ont ete tres 
variables. Par exemple, a Madagascar, les administrateurs coloniaux 
etaient satisfaits du pise de laterite stabilise au ciment, tandis que 
sous d 1 autres climats, m€me nettement moins pluvieux tels que celui de 
la Mauritanie, les batiments edifies en blocs de sol-ciment compressd 
sont tres degrades en peu d'annees. 

Les inventeurs precedents s' etaient insuf f isamment interesses aux va- 
riations dimensionnelles du produit fabrique, lors des successions 
humiditg-sgcheresse auxquelles sont soumis les materiaux de gros oeu- 
vre, et mfime les cloisons interieures, au moins au moment de leur pose 
et de leur enduisage par un piatre. Les argiles les plus difficiles a 
stabiliser sont justement celles qui sont les plus frequentes sous 
tous les climats non equatoriaux ni tropicaux humides, a savoir des 
argiles a briques a dominante d'illites, de chlorites, de smectites 
et/ou de vermiculites • II n f a pas ete rare de constater des variations 
dimensionnelles de>assant 4 pour mille/ et parfois beaucoup plus, pour 
des melanges contenant un tiers de ciment portland, et deux tiers 
d'argile a brique, parfaitement conforraes au brevet fran^ais n° 2 307 
774, lors de tests consistant en une immersion de 48 heures, suivie 
d'un sechage de 7 jours a 70°C. De telles variations dimensionnelles 
sont tres au dessus de ce qui est admissible dans un bStiment, et 
occasionnent des dgsordres bien visibles dans les murs d'essai en 
vraie grandeur. Une amelioration immediate pour un cgramiste consiste 
a diluer l'argile avec des matieres inertes, c'est a dire de*pourvues 
de proprietes colloidales de gonf lenient et de plasticity a l'eau, 
telles qu'un sable assez fin ( ce qu'un c^ramiste appelle un "degrais- 
sant"). On ne fait alors pas moins de 1,3 pour mille de gonflement a 
I' immersion. Par la presente invention, on reste couramment en dessous 
de 0,6 pour mille de variations dimensionnelles. 

La premiere preuve de recherche des bases scient if iques d'un tel 
procede se trouve dans le brevet britannique GB 40.886/1966 depose par 
Joseph Martin Wilson. Celui-ci a mis en avant que le seul constituant 
a prendre en consideration dans le ciment ou dans la chaux etait la 
chaux libre Ca(0H) 2 . II recommande ensuite de former des alurainates, 
alumino-silicates et silicates de calcium tous suff isamment stables 
pour ne pas 9tre decomposes par le dioxyde de carbone de l'air, qui 
est un acide plus fort, dans les conditions ambiantes, que 1'acide 
silicique ou 1'alumine. Selon Wilson, ce resultat est obtenu si apres 
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reaction la plus complete possible de la chaux avec les mineraux 
argileux et autres alumino-silicates reactifs, d'une part il subsiste 
de la chaux libre susceptible de se carbonater sacrif iciellement a la 
place des alumino-silicates de calcium, d'autre part, le pH d'hydro- 
lyse du materiau forme reste superieur a 11, et de preference supe- 
rieur a 11,2. Pour obtenir cette compietude de la reaction, Wilson est 
moins precis, puisqu'il parle de cuisson a la vapeur d'eau entre 80 et 
100°C (valeurs qu f il recommande pour faire le test du dosage, afin 
d'appliquer ensuite le critere du pH) , aussi bien que de cuisson a 
180°C et que de simple abandon a la temperature ambiante, de preferen- 
ce sous feuilles de matiere plastique, et de preference en climat 
chaud. Wilson indique comme matieres premieres de preference des 
bauxites ou des laterites, mais mentionne du poussier et du flint du 
Danemark. La teneur en chaux monte dans ce dernier cas a 331. 

Profitant de la composition particuliere des sols tropicaux ferralli- 
tiques et des laterites en resultant (kaolinite, oxyde ferrique et 
eventuellement gibbsite, plus quartz), le brevet francais n° 2.199.751 
presente un procede utilisant la chaux aerienne eteinte en proportion 
de 2 a 33Z de la masse de sol, et en cuisant en vapeur d'eau entre 60 
et 100°C, de preference a 97°C. La validite de ce proc6de est limitee 
aux seuls materiaux lateritiques , et s ' accommode mal de precedes de 
mise en forme expeditifs et de haute productivite tels que 1' extru- 
sion, au contraire, il preeonise le pressage a haute pression, en 
poudre semi-seche. 

Pour un sous-ensemble restreint de ces sols ferrallitiques , le brevet 
frangais n° 2.490.626 utilise la soude caustique, pour former des 
mineraux du genre hydroxy sodalite, et exclut ainsi tout sol contenant 
de la gibbsite, et tout sol contenant des argiles 2/1, sauf a corriger 
le rapport molaire Si/Al pour le ramener a V unite, ce qui peut sou- 
vent mener a un prix de revient prohibitif. Accessoirement , ce brevet 
preeonise d'obtenir la soude par caust if ication in situ du carbonate 
de sodium par de la chaux. 

Alors que l'etat anterieur de V art reussit presque exclusivement avec 
des argiles kaoliniques, la presente invention concerne principalement 
les cas difficiles, le traitement et le durcissement chimique de ces 
argiles a briques courantes en climats froids, tempers ou sub-tropi- 
caux, ainsi que des argiles d'origine marine, contenant des propor- 
tions notables d'illites, vermiculites , chlorites et smectites, mais 
ne leur est pas limitee. 



La presente invention a cinq caract erist iques principales: 
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- on rsnormalise en granulomere et en surface specifique la masse 
argilo-sableuse, puis on melange intimement cecte masse argilosableuse 
avec un reactif principal et un reactif auxiliaire. 

- Le principe du reactif principal est un hydroxyde alcalino-terreux, 
tel que les hydroxydea de calcium, de strontium, ou de baryum. Cet 
hydroxyde est proportionne selon la surface specifique de i'argile 
incorporee dans le melange. Ce reactif principal peut etre obtenu dans 
la masse mfime du melange, par une reaction qui degage de tels hydro- 
xydes alcalino-terreux, par exemple l'hydratation de klinker, ou de 
chaux vive, ou de certaines fumees et scories metallurgiques . 



- le reactif auxiliaire est un hydroxyde de metal alcalin, un hydro- 
xyde de lithium, de sodium, de potassium, de cesium, et/ou de rubi- 
dium, ou un sel d'un tel metal, qui soit causcif iable par reaction 
avec les hydroxydes du reactif principal, ou un melange des pr6ce- 

15 dents. Ce reactif auxiliaire peut etre eventuellement omis. II peut y 
avoir une pSriode de maturation entre le melange et la mise en forme. 

- Apres formage, et eventuellement aprfes sechage partiel et maturation 
a temperature mod6r6e, le produit est mis k durcir en atmosphere satu- 
ree d'eau, et h temperature egale I la temperature d' ebullition de la 

20 solution concentree d 'hydroxyde alcalin intersticielle aux pores du 
produit, typiquement 95 a 105 °C, jusqu'a ce que la quantite d'hydro- 
xyde alcalino-terreux non encore reagi soit negligeable. .- 

- Puis la temperature est portde aux environs de 120 °C k 130°C,'.even- 
tuellement plus, durant une durte de 3 a 12 heures, suffisante pour 

25 rendre negligeable la solubilite des compost alcalins et autres sili- 
cates de bas poids moleculaire. 

Ici et dans la suite du texte, "alcalin" designe les composes des 
metaux alcalins (lithium, sodium, potassium, rubidium et cesium) et 
leurs solutions, et ne prejuge pas du pH de leurs solutions. 

30 Selon la premiere caracteristique de 1' invention, on commence par 
renormaliser en granulomere et en surface specifique la masse argi- 
leuse. 



35 



La surface specifique est evaluee par adsorbcion de bleu de methylene, 
selon la nonne NFP 18 592. L'essai normalise donne une "vaieur de 
bleu" en millilitres de solution a 10 g de bleu tri-hydrate par litre 
d'eau demineralisee,. par 100 g de sol. On multiplie cette "vaieur de 
bleu" par 21 pour obtenir la surface specifique electronegative totale 
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(interne + externe) du sol ou de I'argile en metre carre par gramme* 
Malgre sa precision et sa reproducibility reduites, de I'ordre de 
10Z, cet essai donne la mesure physico-chimique qui nous interesse. II 
peut eventuellement fitre remplace par une autre mesure bas^e sur le 

5 m£me principe de la chimisorption d'un cation, mais pas du tout par la 
methode classique B.E.T., qui mesure la seule surface externe par 
adsorption physique de molecules de gaz non pdlaire tel que 1'azote, 
sur des argiles deshydratees necessairement sous vide, et dont I'es- 
pace interfoliaire, eventuellement gonflant dans le cas des smectites 

10 telles que des montmorillonites , saponites ou hectorites, a collapse 
et a cess 6" d'etre accessible a I'adsorption, ce qui fait de la mesure 
B.E.T. une mesure invalide pour nos besoins . 

En chimisorption de bleu de methylene, une kaolinite sera mesuree 

entre 40 et 50 nr/g, une illite vers 100, une venniculite vers 200, et 

2 

15 une montmorillonite ou une hectorite vers 600 a 800 m /g, ce qui est, 
dans la pratique de I 1 invention, bien repr£sentatif de leur reactivite" 
chimique et de leur capacity d 1 absorption d'hydroxyde de calcium. 

La premiere tSche du praticien qui a la charge de composer une masse 

argileuse bonne a former, par extrusion, ou par pressage, laminage, 

20 eiectrophorese ou tout autre moyen, est de limiter la surface sp£cifi- 

que de son melange a un maximum de -60 m^/g, et de preference 10 a 30 
2 

m /g. Ces limites ne sont pas definies par des raisons purement tech- 
niques, mais technico-economiques , puisque nous verrons plus loin que 
cette surface specifique donne une premiere approximation de la frac- 

25 tion active de I'argile pour une duree et une temperature economique- 
ment acceptables, et une consommation en r^actif calcique et/ou alca- 
lin acceptable. II est evident que ces limites qui ont ete definies 
pour des produits courants du bfltiment, en pays deVeloppes, devraient 
etre revues a la baisse en pays moins deVelopp£, et dans la mesure ou 

30 la matiere premiere disponible s'y pr£te, ce qui est souvent le cas 
des laterites et sols ferrallitiques disponibles dans les pays tropi- 
caux. Inversement, ces limites peuvent 6tre revues legerement en 
hausse pour des produits a grande valeur ajoutee, tels que des grands 
panneaux pr£f abriques , ou des elements de toiture. Par exemple, en 

35 presence d'une glauconie magnesienne developpant 150 ^/g, on voit 
tout de suite qu'on n*a droit a en incorporer que 20 a 30Z dans le 
melange, le complement de charges devant avoir une surface specifique 
nggligeable, tel qu'un filler calcaire, ou un sable assez fin bien 
gradu£; ensuite, le praticien cherchera, pour completer son melange de 

40 glauconie et de sable, un filler schisteux deiite, developpant 5 a 6 

■ 2 

m /g, capable en melange avec la glauconie, de participer a sa plasti- 
cite,- et d'eviter de composer une masse inextrudable , ainsi qu'on y 
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aurait abouti, si l'on n'avait faic appel qu'a du sable ou a un filler 
calcaire pour renormaliser la surface sp^cifique de la glauconie a une 
valeur acceptable. On retiendra un melange de 18 a 232 de glauconie, 
50 a 602 de schiste deiitS, 20 a 302 de sable. Cette composition 
totalise alors 29 a 37 m 2 /g, ce qui reste dans les limites de l'econo- 
miquement acceptable pour le bfitiment. 

Inversement, il arrive, par exemple en presence de sols tropicaux fer- 
rallitiques contenant surtout de la kaolinite blindee d'oxyde de fer, 
de la gibbsite et de l'hematite ou de la goethite, et dSveloppant de 4 
a 10 m 2 /g au bleu, que le praticien soit accuie a 1 'alternative sui- 
vante: renoncer a la mise en forme par extrusion, et se tourner vers 
le pressage a pression eievee, afin de prof iter au maximum de la 
faible gourmandise de cette matiere premiere en reactifs, ou lui 
ajouter une argile plus plastique, mais de plus grande surface speci- 
fique, et done plus gourmande en r^actif, pour faire la mise en forme 
par des moyens plus expeditifs et moins puissants tels que le 'pressage 
en p3te semi-ferme, ou l'extrusion. Ces choix sont familiers a l'homme 
de I'art et n'ont pas a etre plus d£taille*s ici. 

Ensuite, le. praticien doit verifier que la courbe granulom^trique du 
melange qu'il vient de composer, ne comporte pas d'accidents brusques, 
dus a une proportion excessive d'un compo>ant granulometrique crop 
bien classe, ni de "trous granulometriques" , qui soient importants, 
par exemple dus a une carence d* elements limoneux de 2 a 20 microme- 
tres, et de sables fins de 20 a 200 micrometres, tandis que les sables 
grossiers et l 1 argile proprement dite seraient sur-represent es . Dans 
le cas de la derniere carence cit£e, la surface sp^cifique globale 
pourrait bien etre correcte, mais ni la compacite* ni la plasticity, ni 
la resistance mecanique apres sechage ne seraient optimises, par 
manque d' elements de taille intermediate. Le materiau serait notam- 
ment fragilise au sechage apres extrusion, par les nombreuses micro- 
fissures autour de chaque grain de sable grossier, pour accommoder le 
retrait de la pSte d'argile fine, fissures qui auraient <*te* evitees 
par une dispersion convenable d' Elements inertes fins dans la matrice 
argileuse . 

On peut donner les regies granu lomet riques suivantes : 

- courbe granulometrique aussi proche que possible d'une droite, ou de 
preference d 1 une courbe de Furnas definie plus loin, encre les diame- 
tres equivalents de 1 a 200 micrometres. Ceci doit etre verifie (et 
obtenu) apres adjonccion du liant calcique defini plus loin. 
La courbe de Furnas de reference s'ecrit: 
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avec D max * 6 ' 3 m * 

^min " 400 Angstrfims., 
q « 0,15 

5 ce qui donne les points suivants : 

Passants sur tamis AFNOR n° 24, maille carr£e 200 microns; 



10 



(£chelle prolonged) 



19, 11 
14 

9 

4 
-1 



63 
20 

6,3 

2 

0,63 



51,63 Z 
' 40.28 Z 
30,75 Z 
22.70 Z 
15,94 Z. 
10,25 Z 



- Pas de grains plus gros qu'un tiers, et si possible un septieme de 
la plus petite 6paisseur de paroi du produit final. Soit un a deux 
millimetres pour des briques creuses, avec 8 millimetres d'^paisseur 

15 de paroi. 

- Dgfinissant le D80 comme le diametre equiva lent. du trou de tamis 
r£el ou virtuel qui laisse passer 80Z de la masse du melange, et le 
D20 comme le diametre du tamis virtuel qui laisse passer 20Z de la 
masse, un rapport D80/D20 au moins EgaT a 5, et de preference 15 a 

20 150. 



25 



On trouve pages 168, 172 et 174 de I'ouvrage !, Construire en terre" , de 
l'equipe CRAIerre et £dite* par Alternatives et Paralleles, Paris 1979, 
des directives granuloma riques tres voisines de celles pr£conis£es 
selon l 1 invention, bien que plus tolerantes en gros grains (il s'agit 
de pise* et non d'extrusion de parois fines), et moins precises sur 
les petits diametres Equivalents. 



Le technicien ceramiste est habitue" a respecter de telles directives 
granulomEtriques par melange, et Eventuellement broyage des ressources 
minSrales a sa disposition, et il n'est pas nEcessaire de developper 
30 ici cette pratique courante. 
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La pratique des mortiers et batons d£finit le caractere "inerte" des 
charges: insolubles dans les eaux qui percolent dans le produit durci, 
ne gonflant pas dans une reaction alcali-granulats , et ne consommant 
pas de chaux par une reaction pouzzolanique, et bien sQr ne gonflant 
pas a l'humidite" comme le font les argiles: ainsi des rhyolites, des 
opales et pierres-ponces tres peu alumineuses seront rejetees, tandis 



que des calcaires non-do lomitiques , de la poudre de sQil|*4i# Jrlnite 
at: 4n :tabL» a>&?tseux seront admis comme inertes. Souvent des minSraux 
quasi-inertes pourront fitre admis dans la composition: des mine*raux 
pouzzolaniques, mai6 de reaction plus lente que 1'argile, ainsi des 

5 cendres volantes, des laitiers granules, de la poudre de sciage de 
basalte. Dans les petites tailles, inf^rieures a 5 microns, on ne peut 
non plus consid^rer la dolomite pr6sente dans certaines argiles, comme 
un granulat inerte, puisqu'il se d S-dolomitise en pH sup£rieur a 9. 
surtout en presence de cations alcalins, et consomme de l'hydroxyde de 

10 calcium selon la reaction: 

CaMg(C0 3 ) 2 + Ca(0H) 2 > Mg(OH) 2 ♦ 2 CaC0 3 et il convient la 

aussi d'en tenir compte pour determiner la teneur en hydroxyde de 
calcium nScessaire, calcul qui va fitre d^tailU maintenant. 

La seconde caract £rist ique de 1' invention est de proportionner et de 
15 qualifier le r^actif principal alcalino-terreux (c'est a dire dans 
presque tous les cas calcique), ou sa partie calcique, a partir de 
deux parametres : 

- La surface specif ique pr£c£demment d£finie et mesure'e. 

- Le volume des vides apres sSchage. 

20 La fraction active de la masse argileuse est le produit de la surface 
totale par une profondeur moyenne d'attaque, et par la masse volumique 
du mineral argileux. Dans le cas d'une montmorillonite pure,- on sait 
que la fraction active est egale a la totality de la montmorillonite, 
done la profondeur d'attaque est de 5 A (0,5 nanometres). Dans les cas 

25 rencontre's en pratique, on tablera pour commencer les essais sur une 
profondeur d'attaque de 10 A (1 nm) . Cette profondeur est une fiction 
geomStrique simp lificat rice bien utile, car les micrographies montrent 
que l'attaque des argiles est beaucoup plus rapide sur les bords et le 
long des d£fauts lingaires des mingraux, que sur leurs faces. 

30 Le reactif principal sera la chaux Steinte, ou de la chaux vive fine- 
ment broyee, de la chaux hydraulique, ou un klinker port land broy£, ou 
un melange de tels const ituants . Chacun de ces constituants est consi- 
der comme un apporteur d'hydroxyde de calcium, ou plus g£n£ralement 
d'hydroxyde de m£tal alcalino-terreux. La suite est Scrite en ne 

35 considSrant que le seul hydroxyde de calcium, et les variantes s ' en 
deMuisent aisement, en substituant une mole d'hydroxyde de strontium 
ou de baryum, pour une mole d'hydroxyde de calcium. Ainsi un klinker 
Portland sera consid£re* comme un offreur en hydroxyde de calcium au 
cours de son hydratation en fonction de sa composition reelle, par 

40 exemple: 
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2 Ca 3 Al 2 H 12 0 12 + 16 ( CaO) A >75 Si0 2 , ( H20) 2 ^ 6Q ♦ 12 Ca(OH) 2 + H 2 CaFe 2 0 5 
757 g 3281 g (C-S-H) 889 g 234 g 

Le ciment port land sera done cons id £re" comme an tres bon apporteur de 
gels OS-H, si rapide mfime qu'il rend 1' extrusion acrobat ique aans 
retardants energiques, mais comme un m&liocre offreur. en chaux, puis- 
qu'il faut, selon 1' equation prec6dente 3961 g de klinker pour offrir 
889 g d' hydroxyde de calcium. Toute chaux sera evaluee de la rafime 
fa9on: apres analyse chimique, on ecrira de la mfime facon son rende- 
ment en hydroxyde de calcium ( consommable par la fraction active du 
mat£riau argileux) et en autres min£raux n£oform£s. Une m£thode plus 
expSditive pour evaluer une chaux est de la doser par un acide fort 
tel que HC1, en neutralisant jusque pH 11: la fraction neutralist 
entre les pH 12,6 et 11 , est consider ee comme la fraction active, ou 
"hydroxyde de calcium", et tout le reste comme fraction sterile. 

Selon le premier critere, on proportibnne 1 'hydroxyde de calcium a la 
surface specifique, selon la proportion: 

au minimum, 1 mg d'hydroxyde de calcium, et plus gen£ralement 27 

■ • 2 

microequivalents d'hydroxyde alcalmo-terreux par m , 

et de preference: 3 a 5 mg d * hydroxyde -de calcium, plus gengralement 
81 a JL35 microequivalents d'hydroxyde alcalino-terreux par m 2 d'ar- 
gile, mesure au bleu. 

II appartient a l'utilisateur de la prSsente invention, de determiner 
par des essais empiriques, quelle est exactement la "profondeur d'at- 
taque" fictive, et par consequent la proportion de liant calcique dans 
la "fourchette" de valeurs donnee ici et par consequent aussi la duree 
exacte du traitement thermique defini plus loin, qu f il lui faut adop- 
ter pour satisfaire les besoins techniques de son marche. 

En pratique, le second critere n'intervient que quand la formule 
pr£c&iente aboutit a recommander moins de 5Z de chaux, par rapport a 
la masse de l'argile et de la charge, pour des materiaux a tres faible 
surface specifique, se rapprochant d'un mortier fin classique. Si la 
resistance mecanique, notamment au gel, est insuf f isante , on suspecte- 
ra alors un rapport insuffisant entre le volume total de mineraux 
neoform^s, aluminates, gel C-S-H, et zeolites eventuelles, et le 
volume de vides apres sechage. Alors que le premier critere conduisait 
invariablement a preferer la chaux au ciment, ce second critere con- 
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47 CaO,2Al 2 0 3 ,16Si0 2 ,Fe 2 0 3 + 66,6 1^0 

3961 g 1200 g 
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duit alora a un iiant mixte chaux-ciment , dont l'un des tercet 
6tre remplace* par une chaux hydrauliquc naturelle. Puisque dnr 
bStiment, le dernier mot doit bien rester aux tests de qualific 
empiriques, le praticien s'epargnera les calculs fastidieux et 
tains de volume de produits neoform£s (ne serait-ce que parce q 
composition du gel C-S-H est variable au cours du durcissercer. 
depend des conditions physico-chimiques , et que de plus sa 
volumique est largement inconnue), mais preparera des series d ' 
vettes incorporant des liants mixtes, ou une fraction croissan- 
l'apport en hydroxyde de calcium soit assuree par la quantity 
saire de ciment portland, en lieu de chaux. Si le premier 
avait abauti a recommander 100 parties de chaux (pour 2500 parti* 
sable argileux, par exemple), on essaiera success ivement les 
mixtes suivants: 





Chaux 


Ciment 


1 


100 parties 


0 


2 


90 


28 


3 


80 


56 


4 


70 


84 


5 


60 


112 


6 


50 parties 


140 parties 



etc... s ! il y a lieu. Le premier de ces melanges qui donne lc» 
tance mecanique voulue apres les traitements thermiques decries 
la suite du present brevet, est celui qui est retenu. 11 est d 
que pour un mode de formage en continu en pate plastique, te 
I'extrusion, le ciment devra etre retard^ par des moyens connu 
ailleurs, tels par exemple qu'une petite ajoute de lignosulf one 
dessucre. 

Une troisieme caract eris t ique est de faciliter le corapactage 
fa^onnage en general, et en particulier I'extrusion de l'argile 
une ajoute a sa composition de cations alcalins tels que Na + e c 
reactif auxiliaire alcalin est mis de preference sous forme d ' 
xydes LiOH, NaOH, KOH, CsOH, de sels tels que carbonate Na^O^, 
cate, aluminate, nitrate, nitrite, halogenure, etc... ou d 1 un «i 
de ces differentes especes, ou dominent les formes basiques tell 
les hydroxydes, les carbonates, phosphates, polyphosphates, siii 
aluminates, oligomeres d ' alurainos i licate alcalins, c'est a cir 
premiers termes de la po lycondensat ion des ions aluminate et sii 
typiquement moins de dix unites structurales t etraedriques , er. 
couraramenc deux bu trois unites; par exemple trois pour 1' anion 
(0H) 3 Si - 0 - A1(0H) 2 - 0 - Si(0H) 3 " 
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Le total des anions d'acide fort, tels que chlorure, sulfate et ni- 
trate, ainsi que d T acides organiques tels qu'acide oleique, acide 
palmitique, lignosulfonate, amino-acides (protyines du sang, par exem- 
pie), doit etre limits a noins d'un dixieme et de pryfyrence moins 

5 d'un vingtieme d* equivalent par litre d'eau restant dans le produit a 
la fin du se*chage, et surtout a moins du dixieme du total des anions 
OH" et des anions d'acide tres faibles dans la solution, tels que les 
anions siliciques, aluminates et alumino-silicates . Ce dernier total 
equivalent des anions d 'acides tres faibles et anions oxhydri les est 

10 peu different du total des cations alcalins. 

Ces ajouts alcalins solubles ont l'effet secondaire d'augmenter et de 
fixer la force ionique de la solution, d'augmenter cons id enablement la 
solubility de la silice et de l'alumine, ainsi que de fixer le pH a 
une valeur plus 61evee, du moins avant dissolution d'une fraction 

15- notable de I'argile et saturation de la solution en ions silicates et 
aluminates. Ce reactif auxiliaire peut e*tre dosy jusqu'a trois equi- 
valents de cations alcalins par litre d'eau laisse dans le produit a 
la fin du s^chage, bien que le plus souvent, le meilleur compromis 
ef f icaciteVcoGt soit obtenu avec un equivalent par litre, soit de 0,2Z 

20 a 1,8 % pondSraux de NaOH sur sec. Avec toutes les reserves qui 
s 1 imposent sur les calculs de solubility dans des solutions concen- 
tr^es a chaud, la silice est approximativement trente fois plus solu- 
ble dans la solution intersticielle recommandee ici, que dans une 
solution calcique, depourvue d'alcaiins. 

25 L'ordre d ' introduction des composants a une importance certaine sur la 
plasticity, bien que difficile a prevoir et a transposer d'une argile 
a I 1 autre. La regie la plus couramment cons tat ee par les demandeurs 
pour des argiles a dominante illitique (avec eventuellement des pour- 
centages minoritaires de chlorite, de kaolinite, ou de smectite) est 

30 que la soude, le carbonate, et/ou le silicate, c'est a dire le reactif 
auxiliaire, avaient un effet d'autant plus favorable sur la plasticity 
et la reduction d 'eau de fa^onnage, qu'ils ytaient introduits au 
malaxeur au dernier moment avant formage, tandis que le mylange prin- 
cipal de chaux, de sable et d'argile ytait avantageusement laissy 

35 maturer plusieurs heures dans un silo intermydiaire apres un premier 
malaxage . 

La reduction d'eau de fa^onnage permise par l'ajoute du ryactif auxi 
liaire alcalin permet d'obtenir un produit plus compact, capable de 
rysistances plus yievees, notamment au gel, ou d'obtenir la m£me 
40 rysistance en consonnnant moins de ryactif calcique. Cette moindre 

consommation a deux origines: 1'une est le moindre volume de vides, et 
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le plus grand nombre de contacts entre grains apres se*chage, qui 
n^cessite d'autant moins de volume de min£raux de colmatage n^oform^s. 
L'autre est le defacement des solubilit£s respectives de la silice et 
de l'alumine d'une part, de la chaux d'autre part, qui favorise la 
precipitation de phases moins riches en calcium, telles que la gehld- 
nite hydratge au lieu de 1'aluminate t£tracalcique, ainsi qu'un gel 
C-S-H plus siliceux et moins calcique, c'est a dire aide a obtenir un 
bon volume de min£raux de colmatage avec moins de chaux. En pratique, 
on constate qu'un gramme d'hydroxyde de sodium se substitue aussi bien 
techniquement qu 1 6conomiquement a 4 grammes d'hydroxyde de calcium, 
aussi longtemps que l'hydroxyde de sodium dans la solution reste moins 
abondant en poids que le tiers de l'hydroxyde de calcium dans le 
melange » 

11 est evident que cette ajoute alcaline, mettant une grande quantite* 
de cations monovalents solvatables dans la solution, en plus des ca- 
tions de compensation echangeables , K + et Na + , libels par les min<§raux 
argileux, impose des cures hydrothermales soigneusement conduites et 
contrGUes, afin d'engager irr^versiblement ces cations alcalins dans 
des phases zeolitiques stables, comparables a l'analcime et a d'autres 
zeolites (bien que differant des min^raux naturels par la tres petite 
taille des domaines cristallins) , et de ne pas laisser de sels solu- 
bles dans la masse du produit, ni dans sa peau, 

Apres formage, et si ce formage a nEcessite une teneur en eau sup£- 
rieure a la limite de retrait, ou du coude de la "courbe de Bigot" 
(ces deux expressions etant equivalentes pour les cas qui nous occu- 
pent), les produits sont s£ch£s jusqu'a la limite de retrait, par des 
moyens courants en c^ramique. Ce sdchage, qui est necessaire apres 
extrusion, et qui est en general inutile apres pressage en haute 
pression, laisse couramment 8 a 10% d'eau dans le produit. 

La quatrieme caract £ris tique du procede selon 1' invention est alors de 
soumettre le produit a un traitement thermique sensiblement a la 
temperature d' ebullition de l'eau, ou de la solution inters ticie 1 le 
alcaline, et en atmosphere saturee, ou tres proche de la saturation 
par rapport a cette solution intersticielle . Durant la majeure partie 
de cette cure thermique, le depart d'eau doit §tre nul ou limits, afin 
de conserver un milieux aqueux dans lequel la dissolution des rain^raux 
argileux et de la chaux d'une part, la diffusion des especes ioniques 
ou complexes d'autre part, soient les plus rapides et completes possi- 
ble, Durant la derniere partie de cette etape du traitement thermique, 
la temperature sera progress ivement eievee de 100 ou 100, 5°C, a 102, 
103 ou 104°C pour 1,013 bars. II- est du reste plus pratique et plus 
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precis de r£guler 1'apport en energie thermique sur le debit de vapeur 
d'eau s'echappant de la chambre de traitement thermique, plutGt que 
sur un thermostat, qui devrait de surcroit 6tre programme pour cette 
' montee progressive en temperature au dessus de 100°C, graduellement 
5 acc^ler^e. Durant la premiere partie de ce traitement thermique, c'e- 
taient essentiellement les- mineraux calciques qui precipitaient a 
partir de la solution, tout en consommant la reserve d'hydroxyde de 
calcium. La montee en temperature au dessus de 100, 5°C ne doit commen 
cer que quand la reserve en chaux est sensiblement epuisee (ce qui 
10 n'est pas accessible a la mesure directe, mais est determine par la 
spectrometrie infrarouge sur les produits termines: la presence d'une 
bande d' absorption a 3640cm"" 1 trahit la presence d'hydroxyde de cal- 
cium sous Tune quelconque de ses varietes cristallines ou quasi-cris- 
tallines). C'est surtout dans la seconde peYiode, quand la solution 
15 alcaline est progress ivement concentree par evaporation d'eau, qu'in- 
terviennent la germination et la croissance des mineraux zeolitiques. 

Cette fa^on de rester exactement a la temperature d' ebullition de la 
solution intersticielle est U plus efficace qui puisse se faire en 
restant a la pression atmospherique . II est evident a l'homme de.l'art 
20 qu'un autoclavage permettrait de faire en une duree moindre, des pro- 
duits au moins aussi performants, au prix d 1 invest issements nettement 
plus lourds . 

Selon la cinquieme caract eristique de 1' invention, le traitement ther- 
mique est termini a une temperature d 1 environ 120°C, dans une atmos- 

25 phere progress ivement s^chante. c'est a dire que dans un premier 
temps, la temperature est eievee a 120°C, sans pour autant admettre 
d'air neuf dans la chambre, qui continue done de laisser echapper de 
la vapeur, saturante par rapport a la solution intersticielle dans le 
produit, mais seche par rapport a de l'eau pure. Puis de l'air sec est 

30 admis a cette temperature, ce qui descend la pression partielle de 
vapeur d'eau entre 0,40 et 0,67 bars. Apres cette phase, les produits 
sont refroidis et emballe*s pour 1 ' expedition. 

Pour obtenir de bons resultats, il faut en general: 

a) Selon les argiles, une duree d'attente qui peut ou non 6tre 
35 necessaire apres extrusion, et avant sechage, et durer eventuel- 

lement jusqu'a 24 heures , 

b) 2 a 4 heures de sechage a une temperature moderee, typiquement 
40 a 65°C, parfois plus pour des argiles tres sensibles, 

c) 4 a 24 heures de sejour a environ 100°C en atmosphere saturee et 
40 confinee, dont environ un tiers de cette duree consacree a la 

montee finale en temperature, 



d) 
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2 a 12 heures a 120°C, partag<*s pour moitie* entre 1' atmosphere 
confined, et l'atmosphere s£chante. 



Dans la majority des cas , la totality de ces phases tient dans 18 a 36 
heures • 



Les demandeurs ont eu la surprise de constater que pour certaines 
argiles, dlever la temperature finale de la cure jusqu'a respective- 
raent 140 et 160°C, n'apportait aucune amelioration decisive des per- 
formances, comparee a celle obtenue par le passage a 120°C. D'autre 
part, il est connu que la concentration d'une solution de soude NaOH 
en Squilibre avec la pression atmosphSrique a 120°C est de 50 g de 
soude pour 100 g d'eau, et que ce chiffre donne au moins une id<§e 
approximative de la concentration de la solution interst icielle fort 
complexe de silicates et aluminates ( eventuellement carbonates) prin- 
cipalement sodiques et potassiques. Cela signifie que ce s£chage n'est 
jamais complet, et que son utilite" est d'orienter les recristallisa- 
tions et polycondensat ions de polymeres min£raux peu cristallins vers 
des formes plus stables supposes 6tre comparables a l'analcime (ou un 
prScurseur quasi-cristallin) . La presence d'une phase aqueuse liquide 
est vraisemblablement utile a cette phase. 

On peut mener cette phase de zeolitisat ion finale (et une partie de la 
phase prdcSdente) a une temperature supdrieure.a 120°C, pourvu que ce 
soit dans une chambre ou un autoclave qui maintienne une relation 



entre 


la 


temperature 


et 


la pression de 


vapeur (Pw) 


en dquilibre ave 


la m£me 


concentration 


de 


la solution inters ticie lie, 


soit pour: 


130°C 




1080 torrs 


ou 


1 ,44 bars 


(au lieu de : 


2,70 bars 


140°C 




1500 torrs 


ou 


1,99 bars 


(au lieu de: 


3,61 bars 


150°C 




2020 torrs 


ou 


2,69 bars 


(au lieu de : 


4,86 bars 


160°C 




2690 torrs 


ou 


3,59 bars 


(au lieu de : 


6,18 bars 


170°C 




3550 torrs 


ou 


4,71 bars 


(au lieu de : 


7,93 bars 


180°C 




4580 torrs 


ou 


6,11 bars 


(au lieu de: 


10,05 bars 












(valeurs qui 


seraient ngces- 












saires en 1 


' absence d 'hydro- 












xyde alcalin) . 



Cette relation recommandee pouvant s'exprimer sous la forme: 



6 

Log e Press ion (en bars) a A - 

D + ( T+G) n 
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Avec A* -39,9987650913 

B= -0,00652816195282 
D=* 0,000116962454664 
G= 273,15 
5 n= -1,78774855711 

T: temperature en degree Celsius 

he domaine prefere selon V invention, pour la meme plage de tempera- 
tures, 8* etend selon les pressions partielles de vapeur d r eau suivan- 
tes (la pression totale de gaz etant d'abord aussi proche que possi- 
10 ble de cette pression partielle, pour s' en ecarter vers la fin): 





a: 


Pw 


comprise 














105 *0 


entre 


0,104 


et 


0,99 bar 8 au 


lieu de 


1,09 bars 




a 


110*0 


n 


0,134 


et 


1,1? bar8 


n 


1,43 bars 




a 


115*0 


it 


0,171 


et 


1,39 bars . 




1,69 bars 


15 


a 


120*0 


if 


0,219 


et 


1,63 bars 


t! 


1,99 bars 




a 


125*0 


tt 


0,278 


et 


1,91 bars 


tt 


2,32 bars 




a 


130*0 


n 


0,351 


et 


2,23 bars 


tt 


2,70 bars 




a 


135*0 


tt 


0,442 


et 


2,59 bars 


It 


3,13 bars 




a 


140*0 


tt 


0,552 


et 


3,00 bars 


n 


3,61 bars 


20 


a 


145*0 


ti 


0,69 


et 


3,45 bars 


tt 


4,15 bars 




a 


150*0 


tt 


0,85 


et 


3,96 bars 


n 


4,76 bars 




a 


155*0 


tt 


1,04 


et 


4,52 bars 


tt 


5,43 bars 




a 


160*0 


tt 


1,27 


et 


5,15 bars 


tt 


6,18 bars 




a 


165°0 


tt 


1,53 


et 


5,85 bars 


tt 


7,01 bars 


25 


a 


170*0 


tt 


1,84 


et 


6,62 bars 


tt 


7,93 bars 




a 


175*0 


it 


2,20 


et 


7,47 bars 


it 


8,94 bars 




a 


180*0 


tt 


2,61 


et 


8,40 bars 


tt 


10,05 bars 




a 


185*0 


it 


3,08 


et 


9,43 bars 


tt 


11,26 bars 




a 


190*0 


tt 


3,61 


et 


10,55 bars 


it 


12,59 bars 


30 


a 


195*0 


tt 


4,20 


et 


11,77 bars 


tt 


14,05 bars 




<- 
a 


200*0 


tt 


4,86 


et 


13,09 bars 


tt 


15,63 bars 



ou la derniere colonne de ce tableau represente la pression qui serait 
necessaire pour autoclaver a cette temperature une composition d'ar- 
gile, sable et chaux, sans hydroxydes alcalins* 

35 les valeurs extremes de cette fourchette de pressions peuvent etre 
obtenues par une formule d r interpolation de meme allure que plus haut, 
avec les coefficients suivants: 



20 
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coeff. P mini 

A 522,81280300? 

B -18,952142255? 

D -0,0374943063153 

G 273,15 

n -1,20572994958 
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P maxi 

-5 ,53287149012 
-1,39339893147 10' 8 

6,88026591241 10' 10 

273,15 

-3,54813923339 



La duree de cette partie du traitement thermique peut ainei etre 
considerablement reduite. Les pressions eont seneiblement inferieuree 
a cellee qui auraient ete necessaires sans la presence de V hydroxide 
10 alcalin. C' est un avantage notable du reactif auxiliaire selon V in- 
vention. 

Les exemples suivants montreront mieux V application de V invention, 
en decomposant see differentes caracteristiques , (chaque traitement 
thermique etant conduit a la pression atmospherique ) . 

EXEMPLE 1: compare les effete du dosage en soude et du dosage en eau 
15 sur la pression d' extrusion, sur la compacite et sur la resistance 
finale. Les dosages sont indiques en parties ponderales. 



Composition de base: Argile 

silt 
sable 
chaux 



28,7 (kaolino-illitique, avec pyrites) 
28 >6 
33,7 
9,0 



Variante 1; carbonate de soude 1,3 
Variant e 2: " " 2,6 

avec Wp = eau de fagonnage, en % sur sec. 
Pex= pression d r extrusion en bars. 
25 Rf = resistance en flexion en bars. 

Rc = resistance en compression sur prisme, en bars. 
Cw = reprise d 1 eau, en % ponderaux. 



Wp 


Pex 


Cw 


Rf 


Rc 


28 


6 


14,3 


75 


147 


21,6 


15 


13,7 


102 


200 


23,8 


9 


14,2 


110 


180 


20,2 


12 


12,3 


16? 


280 



Variante 
30 la 
lb 
2a 
2b 

gj-gggjg £: montre d'une part I ' influence du dosage en chaux sur una 
argile dolomitique tree fine, d' autre part V influence de la granule- 
metric Une charge grossiere est d r autant mieux acceptee sans micro- 
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fissurations par une matrice argileuse prenant beaucoup de retrait, 
qu'elle est "relayee" par une charge fine, ici les cendres volantes. 

Avec: Cx : chaux, 

Na : carbonate de soude 

Ce : cendres volantes. 

Sa : sables 

Ar : argile dolomitique 



Na 


Cx 


Ax 


Sa 


Ce 


We 


Pe bars 


Rc t 


1,3 


9 


60 


35 


5 


24,2 


15 


183 


1,3 


12 


60 


35 


5 


25,6 


12,5 


227 


1,3 


9 


60 


20 


20 


23 


22 


293 


1,3 


12 


60 


20 


20 


23,3 


18 . 


320 


2,6 


9 


60 


20 


20 


25,2 


14,5 


283 


2,6 


12 


60 


20 


20 


24,2 


15,5 


347 



Pour cheque composition, les resistances au gel sont conformes a la 
norme NFP 13 301. 



EXEMPLE 3: compare Tefficacite* du ciment sans cure hydrothermale 

(conformement au brevet fran^ais 2 405 908), et celle de la chaux 
conformement a l 1 invent ion. 

L' argile developpe environ 80 metres carrels par gramme. Les 

dilatations sont compters en parties par million, ou micrometres par 
metre. 



Argile 
Ciment 
Chaux 
Sable 



Art ant£rieur 

U2 Z 
29 I 

29 1 



Pr£sente invention 

51 I 

15 1 
34 1 



dilatation 
a l'eau 
Resistance 
en compression 



1350 ppm 
180 bars 



375 ppm 
183 bars 



10 



15 



20 



25 
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Le process scion 1* invention peut servir a produire des Elements de 
construction pour le batiment et le genie civil, des pieces mecani- 
ques, des pieces diverses, et des granuUs. II est possible de Tap- 
pliquer aussi a des Elements non manufactures, mais fa$onn6s sur 
place, tels que le lutage et 1'enduit d'une chambre de traitement a la 
vapeur, une chambre elle-meme ou un four tunnel destines par exemple a 
la mise en oeuvre industrielle du proc&U, voire a des zones de sols, 
de facon comparable a certains essais de cuisson ceramique sur place 
de zones de sols et talus, ainsi qu'il a deja 4t<$ pratique^ dans quel- 
ques cas de gdnie civil. Le process est applicable a de nombreuses 
mSthodes de mise en forme, et a leurs combinaisons , pour repondre a 
diverses exigences de formes et de cotes, sans sortir du cadre de 
l 1 invention. 

Les varies cristallines des phases neoformees selon V invention 
peuvent varier selon les minSraux argileux, et meme selon les charges, 
non seulement par leurs compositions chimiques, et leurs solubility 
differentes, mais meme par leurs reseaux cristallins diffSrents, et 
par les relations d'epitaxie qui regissent la germination et la crois- 
sance des nouvelles phases sur les anciennes . II est done possible 
d'obtenir de nombreuses variantes . minSralogiques sans sortir du cadre 
de 1' invention. 

II est evident que les phases principale et finale du traitement ther- 
mique, qui ont dte* separees ici pour la clarte" de I'expos*, peuvent 
e*tre continuement enchain^es et combines, par une evolution graduelle 
de la temperature et de la pression partielle de vapeur d'eau, selon 
les principes exposes ci-dessus, sans sortir du cadre de 1' invention. 
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RE VENDI CATIONS 
1 . Procede de fabrication de produits mineraux 
compacts, de grande resistance et de grande stabilite 
dimensionnelle a partir d'argile. 
5 - selon lequel on melange de l'argile, des charges 
minerales inertes, ou peu pouzzolaniques , de I'eau et 
un reactif calcique, 

- selon lequel ce reactif calcique est de la chaux, ou 
est un des autres hydroxydes alcalino-terreux (hydro- 

10 xydes de baryum ou de strontium). ou degage de 
l'hydroxyde de calcium comme le fait 1 ' hydra ta tion du 
klinker de ciment portland, ou est un melange des 
precedents , 

- selon lequel on met en forme ce melange par un des 
15 procedes aboutissant a des moulages fermes ou durs, 

tels que pressage a partir de poudre semi-seche ou de 
pate, extrusion de pate, ou laminage, suivis si neces- 
saire d'un sechage partiel mene sensiblement jusqu'a 
la limite de retrait, 
20 - selon lequel on fait subir ensuite au produit un trai- 
tement thermique en atmosphere humide, 

- et selon lequel le melange a mouler contient, outre le 
reactif principal calcique, de l'hydroxyde alcalin 
(qui peut etre obtenu en tout ou en partie, par une 

25 des reactions de caus tif ication connues par ailleurs), 
dans la proportion de 30 a 800 millimoles par kilo- 
gramme de melange sec, soit pour l'hydroxyde de 
sodium, la proportion ponderale de 0,12 I a 3,2 I du 
melange sec, 
30 caracterise en ce que : 

a/ le traitement thermique est articule en deux etapes, 
1'etape principale et 1'etape finale, qui different 
par leurs temperatures et leurs humidites relatives 
ou degre de surchauffe, mais toutes deux a la pres- 
35 sion atmospherique , 

b/ 1'etape principale est conduite dans des conditions 
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peu ou non sechantes pour la solution aqueuse alcali- 
ne intersticielle (qui sert de milieu de diffusion 
pour les especes ioniques peu solubles silicates, 
aluminates et alcalino- terreux ) , a la temperature 
5 maximale permise par la pression a tmospher ique dans 
une atmosphere de vapeur d'eau (105,7' C si la vapeur 
d'eau est exempte d'air), 
c/ l'etape finale du traitement thermique est une dessi- 
cation du milieu aqueux int er s t iciel , obtenue par 
10 elevation de la temperature au dessus de 105* C. dans 

une atmosphere pr ogres si vement sechante, pendant une 
duree qui depend de la temperature finale admise, et 
qui est determinee par la disparition des gels alca- 
lins facilement gonflants. transformes en mineraux 
15 alcalins chimiquement et mecaniq uement stables, la 

transition entre l'etape principale et l'etape finale 
etant definie comme 1'instant ou le reactif calcique 
est consomme dans une proportion au moins egale a 
90Z, par combinaison avec les silicates de I'argile. 
20 2 - Procede selon la revendica tion 1, caracterise 

en ce qu'au debut de l'etape principale du traitement 
thermique, la concentration en cations de metaux alca- 
lins est superieure a 0,027 equivalents par litre d'eau. 

3. Procede selon l'une des revendica tions prece- 
25 dentes, caracterise en ce que la somme des concentra- 
tions d'anions 0H~, orthosilica te SiO , H ~ et aluminate 
AlO^H^- dans la solution intersticielle, est superieure 
a 0.0345 equivalents par litre d'eau au debut de l'etape 
principale du traitement thermique. 
30 4 - Procede selon l'une quelconque des revendica- 

tions precedentes. caracterise en ce que l'etape finale 
du traitement thermique est effectuee a la pression at- 
mospherique a une temperature de l'ordre de 120* C. sous 
une pression partielle de vapeur d'eau de l'ordre de 800 
35 millibars ou inferieure, et dure de 2 a 12 heures. 
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5. Procede selon l'une quelconque des revendica- 
tions precedentes, caracterise en ce que l'etape princi- 
pale du traitement thermique est precedee d'une matura- 
tion a temperature moderee, typiquement entre 20* C et 

5 70* C, intervenant apres le formage, et pouvant etre 
simultanee au sechage partiel conduit jusqu'a la limits 
de retrait. 

6. Procede selon l'une quelconque des revendica- 
tions precedentes, caracterise en ce que la masse 

10 argileuse, na turellement ou par melange avec une charge 
minerale. developpe une surface specifique mesuree par 
adsorption de bleu de methylene, inferieure ou egale a 
60 metres carres par gramme, et de preference comprise 
entre 10 et 30 metres carres par gramme, mesuree sur le 

15 melange d'argiles et de charges (reactif calcique 
exclu). et presente une gr anulometrie largement et 
regulierement etalee. 

7. Procede selon l'une quelconque des revendica- 
tions precedentes, caracterise en ce que le reactif 

20 calcique contient ou produit au moins 0,027 milliequi- 
valents, de preference 0.108 milliequivalents. et au 
plus 0.405 milliequivalents d ' hydroxyde alcalino- terr eux 
(au moins un milligramme, de preference quatre milli- 
grammes, et au plus quinze milligrammes d' hydroxyde de 

25 calcium. par exemple) par metre carre de surface de la 
masse argileuse, mesuree au bleu "de methylene. 

8. Procede selon l'une quelconque des revendica- 
tions precedentes. caracterise en ce que la pression 
partielle de vapeur d'eau (Pw) dans l'etape finale du 

30 traitement thermique. pression au maximum egale a 1.013 
bars, est reliee a la temperature selon la loi 
suivante : 

a 105" C : Pw superieure ou egale a 0,104 bars 
a 110* C : Pw superieure ou egale a 0.134 bars 
35 a 115* C : Pw superieure ou egale a 0,171 bars 
a 120* C : Pw superieure ou egale a 0.219 bars 
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a 125* C : Pw superieure ou egale a 0.278 bars 
a 130* C : Pw superieure ou egale a 0.351 bars 
a 135* C : Pw superieure ou egale a 0,442 bars 
a 140* C : Pw superieure ou egale a 0 f 553 bars 
5 a 145* C : Pw superieure ou egale a 0,687 bars 
a 150* C : Pw superieure ou egale a 0.849 bars. 

9. Produits et elements de construction 
compacts. presentant une resistance a la compression 
superieure a 180 bars, et des variations dimensionnelles 
10 inferieures a 1200 microns par metre lors de cycles 
immersion-sechage , caracterises en ce qu'ils sont 
fabnques par un precede selon l'une quelconque des 
revendi cations pre cedent es . 
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